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<g) Verfahrenzurkontinuierirchen Herstellung von be! Raumtemperatur vulkanisierbaren Silikonmassen 

Bei Raumtemperatur vemetzbare Silikonmassen auf der 
Basis von zu vernetzendom Diorgano(poly)siloxan, Vernet- 
"--nrerKatalysat6r(en)rFu 



CO 



CO 
CO 



zer, isaiaiyaoivi^oii/, • .^w../ — — o-o — - - 

ren Stoffen werden kontinuieriich tiergBstellt, indem man in 
einem ersten Schrittzu vernetzendes Diorgano(poly)siloxan, 
Fullstoff(e) und oventuell entweder Katalysator{en) oder 
Vernetzer und ©ventuel! ein Tell odor alio gegebenenfalls zu 
venvendenden Hilfsstoffe In einem kontinuieriich arbelten- 
den geschlossenen Mischer vereinlgt und in einem zweiten 
Schritt in einem oszillierenden Pilgerschrittkneter der so 
erhaltenen Masse die nicht Im ersten Schritt zugegebenen 
Vernetzer und/oder Katalysator{en) sowleden Rest der ge- 
gebenenfalls zu verwendenden Hilfsstoffe zudosiert und die 
Masse in diesem Kneter homogenisiert und entgast. 
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1) Verfahren 2ur kontinuierlichen Herstellung von 
bei Raumtemperatur vernetzbaren Silikonmassen 
auf der Basis von zu veraetzendem Diorgano(po- 
ly)siIoxan> Vernetzer, Katalysator(en), FQiIstoff(en) 
und gegebenenfalls weiteren Hilfsstoffen, dadurch 
gekennzeichnet daO in einem ersten Schritt zu 
vemelzendes Diorgano(poly)siloxan, FQlIstoff(e) 
und eventuell entweder Katalysator(en) oder Ver- 
netzer und eventuell ein Teil oder alle gegebenen- 
falls 2U verwendenden Hilfsstoffe in einem kontinu- 
ierlich arbeitenden geschlossenen Mischer verei- 
nigt werden und in einem zweiten Schritt in einem 
oszillierenden Pilgerschrittkneter der so erhaltenen 
Masse die nicht im ersten Schritt zugegebenen Ver- 
netzer oder/und KLatalysator(en) sowie der Rest der 
gegebenenfalls zu verwendenden (filfsstoffe zudo- 
siert werden und die Masse in diesem Kneter ho- 
mogenisiert tmd entgast wird. 

2) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die im zweiten Schritt erhaltene Mas- 
se durch eine Schraubenspindelpimfipe mit selbst- 
reinigender EntiOftung ausgetragen wird. 

3) Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB im ersten Schritt als kontinuier- 
lich arbeitender geschlosscner Mischer eine axial 
durchstromte Mischturbine eingesetzt wird. 

4) Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet» daB im ersten Schritt als kontinuler- 
lich arbeitender geschlossener Mischer ein oszillie- 
render Pilgerschrittkneter eingesetzt wird. 

Beschreibung 

Gegenstand der v or lieg ende n Erfindimg ist ein Ver- 
fahren 2ur kontinuierlichen Herstellung von bei Raum- 
temperatur zu Elastomeren vernetzbaren (RTV) Sili- 
konmassen, insbesondere Einkomponentensilikonmas- 
sen. Solche Massen enthaiten zumeist neben Organosili- 
ciumverbindungen Weichmacher, Vemetzer, Katalysa- 
toren, Fullstoffe und gegebenenfalls weitere Stoffe. 

Aus GB 1 1 74 219 (Werner & Pfleiderer KG, ausgege- 
ben am 17. Dezember 1969) ist es bekannt, solche Mas- 
sen kontinuierlich aus ihren Ausgangsstoffen herzustel- 
len«-indem>man-letzteFe4n.einem.DoppeIsdmeckenkne£. 
ter vermischt und entgast. 

Aufgabe der Erfindung war es, ein Verfahren zur kon- 
tinuierlichen Herstellung von bei Raumtemperatur zu 
Elastomeren vernetzbaren (RTV), insbesondere ein- 
komponentigen Silikonmassen bereitzustellen, das es 
eriaubt, auch schwer einzuarbeitende und/oder schwer 
zu dispergierende Ftillstoffe homogen im Polymer zu 
verteilen. Des weiteren war es die Aufgabe der vorlie- 
genden Erfindung, Silikonmassen der oben genannten 
Art herzustellen, wobei eine Zwischenlagerung der Pro- 
dukte zum Zwecke der Abkiihlung nicht mehr erfolgen 
mu0. Diese Aufgaben werden durch die vorliegende Er- 
findung dadurdi geldst, dafi in einem ersten Schritt zu 
vernetzendes Diorgano(poly)siioxan, FQllstoff(e) und 
entweder Katalysator(en) oder Vemetzer und eventueU 
ein Teil oder alle gegebenenfalls zu verwendenden 
Hilfsstoffe in einem kontinuierlich arbeitenden ge- 
schlossenen Mischer vereinigt werden und in einem 
zweiten Schritt in einem oszillierenden Pilgerschrittkne- 
ter der so erhaltenen Masse die nicht im ersten Schritt 
zugegebenen Vemetzer oder Katalysator(en) sowie der 
Rest der gegebenenfalls zu verwendenden Hilfsstoffe 



zudosiert werden und die Masse in diesem Kneter ho- 
mogenisiert und entgast wird. 

Im erfindungsgem^Ben Verfahren kdnnen alle dieje- 
nigen Rezepturen filr einkomponentige RTV-Silikon- 
5 massen verarbeitet werden, die auch bisher kontinuier- 
lidi verarbeitet werden konnten. Zusfttzlich ist es im 
erfindungsgemflBen Verfahren m5gUch» nach Rezeptu- 
ren zu arbeiten, die bisher nur im Satzbetrieb Produkte 
mit zufriedenstellender Qualitit ergaben. Oblicherweise 

10 enthaiten solche Einkomponenten-RTV-Silikonmassen 
ein oder mehrere ct,a>-Dihydroxy(poly)diorganosiloxane 
als Basispolymere, ein oder mehrere Silane mit zwei, 
drei oder vier Gruppen, die mit den Hydroxygruppen 
des Basispolymers kondensieren kdnnen, als Vemetzer 

15 und einen oder mehrere Katalysatoren, die die Konden- 
sation des Vemetzers mit dem Basispolymer beschleu- 
nigen, Fiillstoffe und gegebenenfalls weitere Stoffe, wie 
Weicbmacher eta 
Die genannten <K,a>-Dihydroxy(poly)diorganosiloxane 

20 kdnnen solche der Formei 
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sein, wobei n einen Wert von 2 bis 1500 besitzt und die 

30 Reste R gleiche oder verschiedene, gegebenenfalls sub- 
stituierte Kohlenwasserstoffreste mit 1 bis 18 Kohlen- 
stoffatomensind 

Es kdnnen anstatt der a,ai-Dihydroxy(poIy)diorgano- 
siloxane auch Copolymere eingesetzt werden, die neben 

35 Einheiten der Formei RsSiO auch andere, nicht silidum- 
haltige Einheiten^besitzen. 

Obwohl in def bbigeri F6m angegeben, kdn- 

nen die a,Ci)-Dihydroxy(poly)diorganosiloxane neben 
Einheiten der Formei RzSiO bis zu 5 MolVo auch aiidere, 

40 zumeist als mehr oder weniger schwer vermeidbare 
Vcrunreinigungcn gegenwartige Einheiten, namlich sol- 
che der Formei SiO^z, RSi03/2 und RaSiOi/j enthaiten, 
wobei R die oben angegebene Bedeutung hat 
Als Silane mit 2, 3 oder 4 nut der Hydroxygruppe 

45 kondensierbaren Gruppen werden solche der Formei 



RvSiX4-y 

eingesetzt, wobei R die oben angegebene Bedeutung 

50 hat, l^den Wert 0, 1 oder 2 besitzt und X die mit Hy^ 
droxylgruppen kondensierbare Gruppe ist 

Solche kondensierbare Gruppen sind dem Fachmann 
auf dem Gebiet der Silikone bestens bekannt (W, Noll, 
Chemistry and Technology of Silicones, Academic Press 

55 1968, Seite 399). Beispiele ftir solche Gruppen sind die 
Acyloxy-, die Alkoxy-, die Aminogruppe, Halogenato- 
me, insbesondere Chlor und Brom, Si— O— N gebunde- 
ne Kctoximgruppen, sowie das Wasserstoff atom. 

Beispiele fOr Reste R sind Alkylreste, wie der Methyl-, 

60 AthyH n-Propyl-, iso-Propyl-, n-Butyl-, t-Butyl-, n-Pen- 
tyl-, neo-Pentyl-, n-Hexylrest, Heptyl-, Octyl-, Nonyl-, 
Decyl-und Octadecylreste; Alkenylreste, wie der Vinyl- 
und der Allylrcst; Alkarylreste, wie o-, ni-, p-Tolylrcste, 
Xylylreste, Ethylphenylreste; Aralkylreste, wie der Ben- 

65 zylrest und Phcnylethylreste; Arylreste wie der Phenyl-, 
Naphthyl- urid Anthryh-est; halogenierte Kohlenwasser- 
stoffreste, wie der Chlormethyl-, Chlorethyl-, 3,3^-Tri- 
fluorphenyl, o-, m-, p-Chlorphenylreste und Brom- so- 
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wie Fluorphenylreste. 

Bevorzugt als Reste R sind Q— CU-Alkyl-, insbeson- 
dere Methylreste. 

Beispiele fOr im Vernetzer vorhandene kondensierba* 
re Gruppen sind Wasserstoff, Chlor, Brom, Acyloxy- 
gruppen, wie die Acetoxygnippe und die Propionyloxy- 
gruppe, Alkoxygruppen roit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen, 
wie Methoxy-, Ethoxy-, n-Propoxy-, Iso-propoxy-, n- 
Pentoxy, neo-Pentoxy-, n-Heptoxy-, n-Octoxy- und iso- 
Octoxygruppen; Aminogruppen, wie die NH2-Gnippe 
und die (CHj^N-Gruppe und Ketoximgruppen, wie die 
Si_0— N-gebundene Acetonoximgruppe, eine Amid- 
gruppe, wie die N-Methylacetamidogruppe oder Benz- 
amidogruppe. 

Beispiele fUr Katalysatoren, die die Kondensation des 
Vcmctzers mit dcm ot,co-Diiiydroxy(poIy)diorganosiio- 
xan beschleunigen, sind Amine, wie 3-Ethoxypropyl- 
amin, Organotitanate, wie Tetrabutyltitanat, Organo-* 
zinnverbindungen, wie Zinnoctoat oder Dibutylzinn- 
dilaurat, Dibutylzinndiacetat, Metallsalze von Carbon- 
s^uren« insbesondere Naphtenate, Oktoate, Hexoate, 
Laurate und Acetate vieler Metalle, beispielsweise Pb» 
Zn, Zr, Sb, Fe, Cd, Sh und Ba, 

Als FQUstoffe in den erfindungsgem&B herzustellen- 
den Polyorganosiloxanmassen sind verst&rkende, faser- 
fdrmige und nicht verst&rkende FflUstdffe zu nennen. 
Beispiele fOr verstflrkende FQUstoffe, also FQUstoffe mit 
einer BET-Oberfiache von mehr als 50 mVg sind pyro- 
gene KieselsSure, gef^te Kieselsauree groBer spezift- 
scher OberflSche, Fumace-Ru6 und Acetylen-RuB. Bei- 
spiele fflr nicht vers tarkende FQUstoffe, also f Or FQUstof- 
fe mit einer BET-Oberflache von nicht mehr als 50 mVg 
sind Quarz, Diatomeenerde, Calciumsilikat, Zirkoniimi- 
silikat, Zeolithe, Metalloxidpulver, wie Aluminium-, Ti- 
tan-, Eisen-oder Zinkoxide, Calciumsilikat, Bariumsulfat, 
Calciumcarbonat, Gips, iCunststof^iilver, wie Poly- 
acryln itrilpuiver. 



jPaserfOrmige FMstojffe smd Asbest, Glasfasem sbwie 
Kunststoffasenu 

Die gcnannten FQUstoffe kdnnen hydrophobiert sein, 
beispielsweise durch die Behandiung mit Organosilanen 
bzw. -sUoxanen oder durch Veratherung von Hydroxyl- 
gruppen zu Alkoxygruppea Es kfinnen Gemische von 
mehreren FOUstoff en verwendet werden. 

Als zusatzUdie Stoffe kdnnen in den nach dem erfin- 
dungsgemiBen Verfahren hergestellten Silikonmassen 
-alle-weiteren Stoffe^verwendet^werden, dieauch bisher 
in bei Raumtemperatur vulkanisierbaren Silikonmassen 
anstatt oder zusfttzlich zu den oben angefOhrten Kom- 
ponenten verwendet wurden, wie beispielsweise Pig- 
mente, Weichmacher, Haftvermittler, Kettenverlftnge- 
rer, Geruchsstoffe und LOsungsmitteL 

Vorzugsweise werden bet der erfindungsgemflfien 
Herstellung von Silikonmassen a,cD-Dihydroxy(po- 
Iy)diorgano5iloxane in Mengen von 5 bis 90 Gcwichts- 
prozent, insbesondere von 40 bis 70 Gewichtsprozent, 
Vernetzer in Mengen von 0,5 bis 20 Gewichtsprozent, 
insbesondere von 3 bis 10 Gewichtsprozent, iCatalysa- 
tor(en) in Mengen von 0 bis 5 Gewichtsprozent, insbe- 
sondere von 0,01 bis 1 Gewichtsprozent, FQUstoff(e) in 
Mengen von 0 bis 60 Gewichtsprozent, insbesondere 
von 5 bis 30 Gewichtsprozent eingesetzt, wobei sich die 
Prozentsatze auf die Summe der Gewichte von oe,(D-Di- 
hydroxy(po]y)diorganosfloxan(en), Vernetzer, Katatysa- 
tor(en) und FQllstoff(en) und HiIfsstoff(en) beziehen. 

In einem ersten Schritt des erfindungsgcmaOcn Ver- 
fahrens werden a,a)-Dihydroxy(poly)diorganosiloxan(e), 
Fflllstoff(eX gegebenenfaUs entweder Vernetzer oder 



Katalysator und gegebenenfalls zus^tzliche Stoffe in ei- 
nem kontinuierUch arbeitenden geschlossenen Mischer 
vereinigt 

In einem zweiten Schritt des erHndungsgemaSen Ver- 
5 fahrens wird das im ersten Schritt erhaltene Gemisch in 
einem osziUierenden Pilgerzahnkneter homogenisiert 
^ und entgast, vorzugsweise bei einem Druck unter 
10kPa(abs), in dem auch dem Gemisch entweder der 
Katalysator oder der Vernetzer und gegebenenfalls zu- 
to sfltzliche Stoffe zugegeben werden. 

Die Fdrderung des im ersten Schritt erhaltenen Ge- . 
misches in den oszilUerenden Pilgerzahnkneter erfolgt 
vorzugsweise mitteis einer Pumpe. Die Fdrderung der 
im zweiten Schritt erhaltenen, an sich gebrauchsfertigen 
15 Silikonmasse in das BehUltnis, in dem die SUikonmasse 
verkauft werden kaiin, erfolgt vorzugsweise mitteis ei- 
ner entgasbaren Pumpe, die vorzugsweise friktionsarm 
arbeiten soUte. Besonders bevorzugt ist eine Schrauben- 
spindelpumpe mit selbstreinigender EntlOftung. 

20 Als im ersten Schritt des erHndungsgem^en Verfah- 
rens einsetzbare kontinuierUche gescElossene Mischer 
sind kontinuierltche Zwangsinnenmischer, insbesondere 
eine axial durchstr5mte Mischturbine (axial flow mixing 
turbine) einerseits und ein osziUierender PUgerzahn- 

25 bzw* POgerschrittkneter andererseits bevorzugt Wird 
ein osziUierender PUgerzahnkneter verwendet, so 
braucht dieser, im Gegensatz zu dem im zweiten Schritt 
zu verwendenden Kneter, keine Entgasungsvorrich- 
tung, wie Vakuumstutzen und dergletchen, zu besitzen. 

io Es k()nnen in diesem Falle f Or beide Stuf en entweder 
zwei oszilUerende Pilgerzahnkneter eingesetzt werden, 
Oder aber ein einziger solcher Kneter von entsprechend 
grOBerer Baul&nge. Wird ein einziger osziUierender PU- 
gerzahnkneter filr beide Schritte eingesetzt, so besteht 

J5 dieser aus zwei Zonen, wobei die in FOrderrichtung er- 
ste beim um den Druck der umgebenden Atmosph&re 

vermehrten A rbeitsdruck des K ncters gefahren wird 

(NormaldrudcteOX wkhrend der zweite;, beispielsweise 
durch eine Stausdieibe vom ersten getrennte TeU bei 

40 einem nlederen Druck, vorzugsweise unter 10 kPa(abs), 
betrieben wird (VakuumteQ). Wfthrend in dieser Anord- 
nung fflr einige Rezepturen und bei weniger schwer zu 
dispergierenden FflUstoffen durchaus gutc Gl&tte des 
Produkts erreicht wird, werden fflr schwer zu dispergie- 

45 rende FflUstoffe bessere ProduktquaUt^ten erzielt, wenn 
man in der ersten Stufe statt des osziUierenden Pilger- 

^—zahnkneters eine-axiaI==durchstr5mte=Mischturbine.ein--^^ 
setzt Das Prinzip der Mischturbine ist z. B. von K. Stade 
in SWISS CHEM 1 (1979X Heft 6 beschrieben. Es kann 

')0 eine einstufige oder eine mehrstufige Mischturbine ver- 
wendet werden. Besonders bevorzugt ist eine einstufige 
Mischturbine. Insgesamt gesehen ist im ersten Schritt 
des erfindungsgemflfien Verfahrens der Mischturbine 
der Vorzug zu geben, da sie, wie oben bereits erw&hnt, 

55 vielseitigereinsetzbarist 

Der im zweiten Schritt verwendete oszilUerende Pil- 
gerzahn- bzw. Pilgerschrittkneter ist in der Fachwelt 
auch als KO-Kneter (UUmanns Encyklop&die der tech- 
nischen Chemie, 4.Auflage^ B^d2, Seite296, Verlag 

60 Chemie, Weinheim/BergstraBe BiUDeutsdiland) oder 
als Buss-Kneter (Buss-Kneader) bekannt 

Mit Ausnahme des Katalysators und/oder des Ver- 
netzers kdnnen s&mtUche Komponenten schon im er- 
sten Schritt, nftmUcdi in den kontinuierUch arbeitenden 

65 geschlossenen Mischer zugegeben werden. Um uner- 
wQnschte vorzeitige Vemetzung der nach dem erfin- 
dungsgem^en Verfahren hergesteUten SiUkonmassen 
zu vermeiden, wird entweder der Vernetzer oder/und 
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der Katalysator oder zumindest der Hauptanteil entwe- 
der des Vemetzers oder/und des Katalysators nicht im 
ersten, sondem erst im zweiten Schritt des erfindungs- 
gem^Oen Verfahrens zugegeben. 

Ob es vorteilhaf ter ist, den Vernetzer erst im zweiten 
Schritt zuzugeben oder ob beispielsweise bei Zugabe 
des Katalysators und des Vemetzers im zweiten Schritt 
bessere Produkte endelt werden, hSngt von der jeweili- 
gen Rezeptur und insbesondere vom Typ des bzw. der 
jeweils einzumischendcn Vemetzer(s) ab. 

GrundsdtzHch kdnnen ein Teil oder alle Bestandteile 
der erfindungsgemfiB herzustellenden Silikbnmassen, 
co*Dihydroxy(poIy)diorganosiIoxan und FQllstoff(e) aus- 
genommen, auch unmittelbar vor oder wihrend des 
zweiten Schrittes zugegeben werden, 

Der im zweiten Schritt des erfmdungsgemflBen Ver- 
fahrens eingesetzte oszillierende Ptigerschrittkneter 
wird vorzugsweise gekOhlt Es sind Kneter solcher Bau- 
art im Handel erh&ltlich, bei denen ohiie Umbauten die 
Knhlung der Schnecke und des Aufienmantels mdglidi 
ist 

Wthrend im ersten Schritt des erfinduugsgem^en 
Verfahrens zumindest a,0)-Dihydroxy(poly)diorganosi- 
loxan(e) und Fal!stoff(e) und cventuell weiterc Stoffe 
weitgeliend vorvermischt werden, werden im zweiten 
Schritt die iibrigc{n) Komponente(n) zugegeben und die 
so entstandene pastdse Masse entgast und homogeni- 
siert, wobei die Masse vorzugsweise gekiihlt wird. Zum 
Austrag der so hergesteliten Silikonmassen kann an sich 
jede zum Fdrdem pastdser Massen geeignete Pumpe, 
insbesondere friktionsarme Pumpen, eingesetzt werden. 
'Wlrd auf ein blasenfreies Produkt Wert gelegt, so soUte 
die Pumpe entgast werden. Besonders bewflhrt im erfin- 
dungsgemaBen Verfahren hat slch eine Schraubenspih- 
delpumpe mit selbstreinigender EntlOftung, da sie das 
Produkt ohne wesentliche Temperaturerhohimg blasen- 
frei austragti^Die derart ausgetragcnen, nach dcm erfin- 
dungsgemaBcn Verfahren hergesteliten Silikonmassen 
besitzen beim Zeitpunkt des Austrags im allgemeinen 
eine Temperatur von unter 50^ C, so daB diese Massen 
ohne Zwischenlagerung abgefOllt werden kdnnen, bei- 
spielsweise in F^ser, Tub en, Kartuschen eta 

Da die erfindungsgem§B herzustellenden Silikonmas- 
sen zumeist bei Zutritt von Luftfeuchtigkeit vemetzen, 
beinhaltet das erfindungsgemUBe Verfahren auch impli- 
E inrich tungei^ die den Zutri tt von Feuchtigkeit ver- 
"mindern. lit einer der verwendeten FQUstoffe HreimBan^ 
wie Z.B. Polyacrylnitrilpulver, so kann es ratsam sein, 
die Anlage ganz oder teilweise mit Schutzgas zu beauf- 
schiagen, z. B. mit Stickstoff» Argon oder einem Ge- 
misch dieser Gase. 

Selbstverst^dlich ist das vorstehend beschriebene 
Verfahren auch zur Herstellimg von zwei komponenti- 
gen RTV-Silikon-Massen von groBem Vorteil, insbeson- 
dere wenn auf der vorstehend beschriebenen Anlage die 
Komponente gemischt und homogenisiert wird, die das 
Diorganopolysiloxan und zumindest die Hauptmenge 
des Fiiilstoffs enth&lt 

Weiterhin wftre es denkbar« das Verfahren gemsLB GB 
11 74 219 mit einer Schraubenspindelpumpe mit selbst- 
reinigender EntlOftung als Autragspumpe zu kombinie- 
ren, wobei jedoch ein Vorteil des erfindungsgemaBen 
Verfahrens, n3mlich die niedrige Produktaustragstem- 
peratur, zumindest zum Teil verlorenginge. 

Obwohl nicht oben explizit angegeben, kann die im 
erfindungsgemaBen Verfahren verwendete Anlage wei- 
terc, an sich bekannte Bestandteile enthalten, wie Do- 
sier- und andere Fdrdereinrichtungen, MeB- und Regel- 



einrichtungen, beispielsweise ftlr Druck. Temperatur, 
Volumenstrdme; Ventile, Qbliche, zur Entgasung und 
zur KQhlung benOtigte Teile, FOrder- und Verpackungs- 
einrichtungen, Vorrichtungen zum Beaufschlagen des 
5 Guts mit Schutzgas (wie Stickstoff oder Argon) sowie 
Vorrichtungen zum Trocknen solcher Gase. 

Apparatur: 

10 Die Anlage ist in Fig. 1 skizziert In die einstufige 
Mischturbine 1 • (Type MT 170 PF 2, Hersteller: 
Buss AG, CH-4133 Prattehi) fOhren die Dosierungsvor- 
richtungen filr das a,co-Dihydroxy(poly)organosiloxan 
(2), FOUstoff (3X Weichmacher (4) und Vernetzer (5). Der 
AuBenmantel der Mischturbine ist wassergekflhlt Zwi- 
schm dem Scherspalt der Mischturbine (6) und der 
Mohno-Pumpe (7) (Type NP Hersteller: Netzsche, D- 
8264-Waldkraiburg) whxl Stickstoff aufgeblasen. Die 
Mohno-Pumpe (7) besitzt eine. AustragsOffnung in den 

20 KO-Kneter (8) (Osziilierender Pllgerschrittkneter, IV- 
pe: KO^Kneter KR 200; Hersteller: Buss AG, CH-4133 
PrattclnX dessen Schnecke und AuBenmantel eine Was- 
serkOhlung (9) besitzt Der Stauring (10) im Kneter 
trennt die Normaldruck- von der Vakuumzone. Der Ka- 

25 talysator (oder der Vernetzer) wird durch die Pumpe 
(11) zudosiert Gegen Ende der Kneterstrecke und am 
Anfang der Schraubenspindelpumpe (13) befinden sich 
Entgasungsvorrichtungen (12X Pumpe (13) (Type 
L2N-S, RegJ^^r. L2.02.15; Hersteller: Leistritz GmbH. 

30 D-8500 NOmberg) ist eine selbstreinigende Doppelspin- 
delpumpe. Der Produkteintrag ist etwa auf halber Lfln- 
ge des Doppelspindelpakets. 



Beispiel 1; 



3-5 



Apparatur: ^e oben beschrieben und in Fig. 1 skiz- 
ziert Es wurdc eine KneterlUnge von 14 D 
(1 D — 1 Durchmesserlange, in diesem Fall 
1 D « 0;2 m) genutzt, wobei 6 D beim normalen Ar- 
^40 beitsdruck des Kneters gefahren und 8D bei 6^ kPA 
(abs) gehalten wurden. 

In die Mischturbine wurden eindosiert: 

192 kg/h eines ajCO-Dihydroxypolydimethylsiloxans 
45 einer Viskositat von SOOOOmmVs bei 

25-c; 

~'~57^kg/h""eines'~ct;cD-Bis=trimethylslloxypolydfane=^ 
thylsiloxans einer Viskosit&t von 
100mmVsbei25*C, 

50 15,6 kg/h Methyltriacetoxysilan und 

25 kg/h einer pyrogenen KleselsSiiU'e (BET-Ober- 
fi&che 150 mVg); 



in den Kneter wurde 6 D vom Austrag entf emt 



55 

27 g/h eines Katalysators auf der Basis von Or- 
ganozinnsalzen zugegeben. 

Die so erhaftene Masse besaB am Austrag der 
fao Schraubenspindelpumpe eine Temperatur von 39** C Sie 
ist standfest und h&rtet in Anwesenheit von Luftfeuch- 
tigkeit zu einem Elastomeren. 
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Beispiel 2: 

Beispiel 1 wurde wiederholt, mit der Anderung, daB 
die Ausgangsstoffc nicht in die Mischturbine, sondern 
direkt in den Kneter eingespeist wurden, wo alle Aus- 
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gangsstoffe, ausgcnommen der Katalysator, 23 D 
(4,6 m) statt 14 D vor dem Austrag eingespeist wurdeiL 

Die so erhaltene Masse besaD am Austrag der 
Schraubenspindelpumpe eine Temperatur von ST'C Sie 
ist standfest und hUrtet in Anwesenheit von Luftfeuch- i 
tigkcit zum Elastomeren. 

Bei$piel3: 

Apparatur: GemikQ Beispiel 2; Druck im Yakuutnteil lu 
desICneters:0.8kPa. 
In den Kncter wurden 23 D (4,6 m) vor dem Austrag 

147 kg/h eines <i,(a-DihydroxypoIydimethyIsiloxans 

einer Viskositit von 20 000 mmVs bci n 
25" C 

70 kg/h eines o,a>-Bis-trimethylsiloxypolydime- 
thylsiloxans einer \^skosit&t von 
100mmVsbei25**C; 
16 kg/h Methyltriacetoxysilan und 20 
58 kg/h eines Polyaciylnitrilpulvcrs einer SchQtt- 
dichtevon200g/l 

zugegeben; 

in den Kneter wurde 6 D vora Austrag entf emt 25 
90 g/h eines Katalysators auf der Basis von Organ©- 
zinnsalzen zudosiert 

Die so erhaltene Masse besaB am Austrag der 
Schraubenspindelpumpe eine Tempcratxu- von 38** C Sie 
ist standfest und hartet in Anwesenheit von Luftfeuch- jo 
tigkeit zum Elastomeren. 

Beurteilung der gemftB der Beispiele hergestellten 
Silikonmassen: 

ifi 

1) Qualitative Beurteflung nach Auftrag einer ca. 
0,1 mm dicken Schicht auf eine Glasplatte: 
BeispieriTTstippenffei,"se 

Beispiel 2: einige kleine Stippen, gut; 

Beispiel 3: einige kleine Stippen, gut 40 

2) Hautbildungszeit, gemessen bei 23** C und 50% 
relativer Luf tf euchtigkeit : 

Beispiel 1: 23min; 
Beispiel 2: 22min; 
Beispiel 3: 15min. 

3) Extrusionsrate durch eine Dilse von 3 mm 
Purrhmfffr??^^ einem nmck von 0^1 N/pmi^: 
Beispiel 1 : 1 1,8 g/10 sec; 

Beispiel 2: 6,6 g/10 sec; 

Beispiel 3: 3^ g/10 sea 50 

Das erfindungsgemSBe Verfahren kann selbstver- 
standlich entsprechcnd auch bei Rezepturen angewen- 
det werden, bei denen kein Katalysator zugegeben wird. 



bO 



65 



BEST AVAIUBLE COPY 



Nummer: 
Int. CI.-*: 
Anmeldetag: 
Offenlegungstag: 




708 B30/16 



36 01324 k 
C 08 L 83/04 
17. Januar 1986 
23.Juli 1987 



BEST AVAILABLE COPY 



